Extração e determinação do íon amônio do solo by Catani, R.A. et al.
EXTRAÇÃO E DETERMINAÇÃO DO ÍON AMÔNIO DO S O L O 1 
R.A. Catani2 
V.C. de Bittencourt2 
A.M. Cangiani3 
RESUMO 
Este trabalho descreve a determinação do íon amô-
nio em solos, pelo método colorimétrico baseado no reativo de 
Nessler. Foram estudados diversos aspectos, como o espectro 
de absorção do composto colorido e do reativo de Nessler, a in¬ 
fluência do tempo de repouso e da temperatura sobre o desenvol¬ 
vimento da côr e a interferência de alguns íons que normalmen-
te se encontram nos extratos de solos. A determinação do íon 
amônio foi conduzida em extratos de solos obtidos com solução 
de KC1 1 N e destilados, para evitar a interferência do íon 
manganês-II, que forma um precipitado com o reativo de Nessler. 
Os resultados obtidos pelo método colorimétrico foram compara-
dos com os determinados pelo método titrimétrico. 
INTRODUÇÃO 
A determinação do ion amonio do solo apresenta uma 
grande importancia para os problemas de fertilidade, embora 
exista uma grande dificuldade, na escolha de um método analiti 
co, que apresente sensibilidade suficiente para a determinação 
de pequenas quantidades do íon. 
Muitos sao os trabalhos que tratam do emprego do 
método de Nessler na determinação do amonio nos mais diferen -
tes materiais. MILLER & MILLER (1948), determinando o nitroge 
nio amoniacal em materiais biológicos, apresentaram um estudo 
sobre os diversos fatores que podem influir sobre o desenvol -
vimento da cor do composto formado, dos quais o de efeito mar-
cante e a temperatura. THOMPSON & MORRISON (1951), determinan-
do nitrogênio em materiais vegetais, fizeram um estudo comple-
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to sobre os diversos fatores que podem causar a turbidez da so-
lução. Estabeleceram que concentrações elevadas de nitrogênio, 
temperatura, tempo de leitura e concentração de soda são os prin 
cipais fatores que devem ser perfeitamente controlados, para que 
melhores resultados sejam obtidos. WILLIAMS (1964) apresentou 
uma técnica para determinação de nitrogênio em vegetais, chaman-
do a atenção para a constituição do reagente. 
Varias técnicas tem sido preconizadas para a extra -
çao do ion amonio do solo. CLARKE & JENNINGS (1965) extraíram os 
íons amonio e nitrato do solo com uma solução 1 N em Na2S0i+ e 
0,1 N em H2S0i+. BREMNER (1965) verificou, entretanto, que cer-
tos solos apresentam a capacidade de fixar o amonio. Resultados 
baixos sao obtidos quando se empregam soluções extratoras com 
baixa concentração em cations. Aconselhou o emprego de uma s o -
lução 2 N em KC1. 
Este trabalho tem por objetivo o estudo das caracte-
rísticas analíticas do método de determinação do amonio pelo 
reativo de Nessler e sua aplicação em extratos de solos obtidos 
com solução de KC1 1 N. Esta solução foi escolhida pelo fato de 
já estar sendo empregada na extração de outros ions do solo, 
MATERIAL E MÉTODO 
O material constituiu-se de 10 amostras de solos da 
região de Piracicaba, 
Os aparelhos usados foram os espectrofotometros Beck-
man, modelos fíDBff e t!B". 
Reativos 
Solução padrão estoque de amonio. Transferir 3,6629 
gramas de (NH*+)2S0i+ seco em estufa, para balão volumétrico de 1 
litro, dissolver e completar o volume com agua destilada. Trans-
ferir 100 mililitros desta solução para balão volumétrico de 1 
litro e completar o volume com agua destilada. Esta solução con-
tém 100 microgramas do ion amonio por mililitro. 
Soluções padrões de trabalho. Por diluição da solu-
ção estoque, preparar soluções contendo 5 e 10 microgramar do 
l o a amonio por mililitro» 
Reativo de Nessler> Solução A: transferir 55,00 gra-
mas de Hgl2 e 41,25 gramas de Kl para copo de 400 ml. Adicionar 
aproximadamente 150 mililitros de agua destilada e agitar ate 
completa dissolução. Transferir esta solução para balão de 250 
ml e completar o volume com agua destilada. Solução B: dissol -
ver 144 gramas de NaOH em 500 ml de ãgua destilada. 
Misturar as soluções A e B completando-se o volume 
a 1 litro. Esta solução deve ser preparada somente na hora de 
usar. 
Solução padrão de ion férrico. Preparada por dilui-
ção de uma solução de FeSO^, obtida a partir de Fe2 03dissolvido 
em H 2 S O 4 e HC1, a quente. 
Solução padrão de ion cúprico. Preparada a partir 
de CuSOif . 5H2O. 
Solução padrão de ion manganes-II, Preparada a par-
tir de MnSOi* . H2O. 
Solução padrão de ion alumínio. Preparada a partir 
de A1K(SOO . 12H 20. 
Obtenção da curva de absorção do reativo de Nessler 
e do composto colorido. 
Para balões volumétricos de 10 ml, pipetaram-se 0 e 
4 mililitros da solução contendo 5 microgramas do Ion amonio 
por mililitro* Adicionou-se ãgua destilada ate a metade do ba-
lão e, em seguida, 2 mililitros do reativo de Nessler (pregara 
do na hora de usar). Agitou-se, completou-se o volume com agua 
destilada e deixou-se 20 minutos em banho-maria a 309C. Trans-
feriram-se as soluções para células de 1 cm e obtiveram-se as 
curvas de absorção, contra ãgua, em espectrofotometro Beckman, 
modelo "DB". 
Estudo da estabilidade do composto colorido. 
Para balões volumétricos de 10 ml, pipetaram-se 0 -
1 - 5 e 10 mililitros da solução contendo 2 microgramas do ion 
amonio por mililitroo Procedeu-se de acordo com a marcha indi-
cada anteriormente, somente que, as leituras foram obtidas du-
rante 30 minutos, em espectrofotometro Beckman, modelo "DB", 
com registrador, em 430 milimicrons. 
Escolha da amplitude de concentração 
TCurva de Ringbon) 
Para balões volumétricos de 10 ml, transferiram - se 
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60 e 70 microgramas do Ion amonio, procedendo-se conforme jã 
foi descrito e obtendo-se as leituras contra ãgua, em espectro 
fotómetro Beckman, modelo "B", com um comprimento de onda de 
430 milimicrons. 
Estudo da influencia do tempo e da temperatura so-
bre a formação do composto colorido 
Foram feitos diversos ensaios com soluções padrões 
contendo 0 - 30 e 60 microgramas do ion amonio, num volume fi-
nal de 10 mililitros. Inicialmente, as soluções coloridas fo-
ram submetidas a um banho com temperatura de 209C e as leitu -
ras foram feitas de 5 em 5 minutos, a partir do momento em que 
se colocaram os balões no banho. Em seguida, fizeram-se en-
saios semelhantes, submetendo-se as soluções a 229C, 309C e 
359C. 
Com base nesses estudos, fizeram-se outras determi-
nações, a fim de se conseguir uma maneira pratica de controle 
da temperatura, sem prejuízo da precisão do método. Desse mo-
do, primeiramente realizou-se um ensaio, no qual os frascos 
com as soluções coloridas foram colocados em banho-maria a.... 
309C, durante 10 minutos e resfriados em agua corrente, duran-
te 5 minutos. Prevendo-se uma variação na temperatura da ãgua 
corrente, o resfriamento foi feito a 209C e 259C. Em outro en-
saio excluiu-se o banho-maria a 309C e colocaram-se os balões 
diretamente em agua corrente durante 15 minutos, considerando 
também a variação de 20 a 259C. 
Para avaliação dos resultados, foi aplicado o teste 
t_ na comparação das leituras obtidas a 209C e 259C, em cada 
procedimento. Foram também calculados os coeficientes de varia 
çao e os erros-padrao das medias. 
Obtenção da curva padrão 
Foram transferidos 10 - 20 - 30 - 40 e 50 microgra-
mas do ion amonio para balões volumétricos de 10 ml. Adicionou 
se agua destilada ate, mais ou menos, a metade do volume do ba 
lao, pipetaram-se 2 mililitros do reativo de Nessler, comple -
tou-se o volume e agitou-se,Os balões foram colocados em banho 
maria a 309C, durante 10 minutos, e resfriados logo a seguir"" 
em agua fria por mais 5 minutos (20 a 259C). Fizeram-se as lei 
turas contra prova em branco, em células de 1 cm, em espectro-
fotómetro Beckman, modelo B, com comprimento de onda de 430 mi 
limicrons. 
Influencia dos diversos ions (cations férrico, cupri-
co, manganes-II e aluminio) 
0 estudo da influencia dos cãtions foi feito adicio -
liando-se quantidades conhecidas de soluções padrões dos mesmos 
as soluções de amonio contendo 0 - 20 e 40 microgramas, num vo-
lume final de 10 mililitros. 
A concentração final dos interferentes na solução de 
amonio, foi baseada nos teores solúveis encontrados no solo. 
Determinação do amonio do solo. 
Transferiram-se 10 g de terra fina, seca ao ar, para 
frasco de Erlenmeyer de 250 ml, adicionaram-se 100 mililitros 
da solução de KC1 1 N, agitou-se durante 15 minutos e filtrou-se 
através de papel de filtro Whatman n9 1. Por meio de pipeta, fo-
ram transferidos 25 mililitros da solução do extrato para balão 
de destilaçao de 100 ml. Adicionaram-se 5 mililitros da solução 
de NaOH a 30%, aqueceu-se e deixou-se destilar um volume aproxima 
do de 10 mililitros. 0 destilado foi recebido em balão volumétri-
co de 25 ml, contendo 10 ml de I^SO^ 0,05 N, mergulhado em agua 
gelada, para evitar o aquecimento da solução. 0 volume foi com -
pletado com agua destilada e uma alíquota de 5 mililitros foi 
transferida para balão volumétrico de 10 ml, para a determinação 
do ion amonio. A seguir, procedeu-se de acordo com a marcha jí 
indicada. 
RESULTADOS E DISCUSSÃO 
Através da Figura 1, observa-se que a diferença maxi-
ma de absorção entre o composto colorido e o reativo de Nessler, 
se dã* para um comprimento de onda de 430 milimicrons, confirman-
do, portanto, a recomendação de WILLIAMS (1964). Quanto aos re-
sultados apresentados na Figura 2, verifica-se que durante 20 mi 
nutos, as soluções coloridas mantiveram-se estáveis, nao apresen 
tando variação nas leituras.A curva de Ringbon, apresentada na 
Figura 3, juntamente com os valores dos erros relativos de con-
centração, calculados em intervalos convenientes, mostra que a 
amplitude de concentração mais adequada e aquela correspondente 
ao intervalo de 7 a 70 microgramas do ion amonio. Entretanto,al-
gumas vezes, as soluções contendo concentrações acima de 60 mi-
crogramas do ion, turvam-se, o que vem limitar esta amplitude pa 
ra um intervalo de 10 a 50 microgramas de amonio, num volume fi-
nal de 10 mililitros de solução. 



A Figura 4, mostra a influencia do tempo e da tempe-
ratura sobre as leituras. Observa-se que a 209C e a 229C, as 
leituras se mantiveram estáveis, mas a 309C e 359C, estas au-
mentaram proporcionalmente ao tempo. Verifica-se também que es 
se aumento na leitura com o tempo foi mais acentuado na solu-
ção mais concentrada, a qual se apresentou turva a 309C e a 359C. 
Devido ã dificuldade de se manter uma temperatura 
constante a 209C, nas condicSes de rotina, procurou-se desenvol 
ver um procedimento mais pratico de trabalho, no qual a preci-
são do método nao fosse afetada. Os resultados referentes a es-
ses ensaios, bem como os valores calculados para estão no 
Quadro 1. Comparando-se esses valores com os encontrados em ta-
belas (to ; os * 2,26), concluiu-se que os dados se mostram bas-
tante semelhantes dentro de cada procedimento e a variação da 
temperatura da ãgua corrente nao e significativa em nenhum dos 
casos. Ainda de acordo com o Quadro 1, verifica-se que o pri-
meiro procedimento apresentou menor variação e, portanto,maior 
precisão. Dessa forma, ficou estabelecido que as soluções colo-
ridas devem ser deixadas durante 10 minutos em banho-maria a 
309C e, em seguida, resfriadas por 5 minutos em ãgua a 209C 
Selecionada a melhor técnica para as determinações , 
foram obtidos os dados da Figura 5, que mostra a relação entre 
as concentrações de amonio de soluções padrões e as leituras ob 
tidas em espectrofotometro Beckman. Verifica-se que a relação e 
perfeitamente reta para as concentrações de 10 a 50 microgramas 
de amonio por 10 mililitros de solução. 
0 Quadro 2, apresenta os dados referentes a influen-
cia dos ions férrico, cúprico, manganes-II e alumínio. Quanto 
ao ion férrico, verifica-se que a interferencia aumenta propor-
cionalmente à sua concentração na solução.Os íons cúprico e alu 
minio não interferem na determinação do ion amonio, mas o íon 
manganes-II interfere acentuadamente. Foi observado durante o 
estudo, que nos frascos isentos do ion amonio, as soluções se 
apresentavam progressivamente coloridas, evidenciando uma rea-
ção entre o íon manganes-II e o reativo de Nessler. Nos fras -
cos contendo o ion amonio, as soluções se apresentavam turvas. 



Os dados obtidos na determinação do amonio, pelo rea 
tivo de Nessler, em amostras de solos da região de Piracicaba, 
estão no Quadro 3, juntamente com os dados obtidos pelo método 
do microdestilador. 
Durante as determinações do amonio nos extratos de 
solos, observou-se o desenvolvimento de um precipitado que tur-
vava completamente as soluções. Através de testes de comparação 
e de analises qualitativas, concluiu-se que o precipitado era 
devido a uma reação entre o reativo de Nessler e o íon mangano-
so extraído do solo. Varias tentativas foram feitas no sentido 
de eliminação do interférente em apreço, por meio de complexa -
çao ou precipitação. Os resultados obtidos, entretanto, nao cor 
responderam e, devido a esse fato, nao foi possível uma nessleri-
zaçao direta, isto é*> foi necessário uma destilação previa, con-
forme o procedimento jã indicado. 
A seguir, no Quadro 4,e apresentado um estudo esta -
tistico (YOUDEN, 1959), para comparação dos resultados obtidos 
pelo método de Nessler com aqueles obtidos pelo método de micro 
destilação. 
Os dados evidenciam que nao ha diferença significati 
va entre os resultados obtidos por um método e outro, isto e,os 
dois métodos apresentam a mesma precisão (valor de £ não signifi-
cativo) , apesar do método de Nessler fornecer dados um pouco 
mais elevados que o método de microdestilaçao. 

CONCLUSÕES 
1 - 0 método colorimetrico de determinação do amo-
nio, pelo reativo de Nessler, e bastante sensível e apresenta 
boa precisão, mas a condução da reação necessita ser feita sob 
rigoroso controle do tempo e temperatura. 
2 - 0 ion férrico ê um interférente, mas nao causa 
problemas desde que a solução extratora seja de KC1 I N . Ja o 
íon manganes-II e facilmente extraído pela solução de KC1 1 N, 
sendo o mais serio interférente do método, pois nao e possível 
eliminã-lo do extrato de solo sem haver perda de amaiio. 
3 - Como conseqüência da interferencia do íon manga-
nes-II, hã necessidade de uma previa destilaçao do extratos de 
solos para ser possível uma nesslerização. 
4 - 0 método de Nessler apresenta a mesma precisão 
que o método de microdestilaçao. 
SUMMARY 
This paper reports the ammonium determination in 
soils, by the colorimetric method of Nessler. 
Several aspects were studied, like the absorption 
spectra of the color compound and the Nessler's reactive, the 
action of the time of standing and the temperature on the deve-
lopment of the color and the interference of some ions which are 
normaly in the soils extracts. The ammonium determination was 
made in soil extracts obtained with KC1 1 N solution and 
distilled, in order to prevent the interference of manganous 
ion, which gives a precipitated with the Nessler's reactive. 
The results were compared with the those obtained by the tritri¬ 
metric method. 
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